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Abstract 



The invention relates to a device for the production of liquid particles of a dispersed solution, in which an 
internal cylinder (5) and an external cylinder (4) rotate relative to one another. This produces either gradual 
or stepwise changes of a shear load or shear stress to which a mixture of a dispersant and a dispersed 

solution is subjected which flows through a gap between the internal and external cylinder (5, 4). 
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© Verfanren zur Herste.lung von f.Ossigen Teilchen einer dispergierten Losung 



Die Eriindung betriftt eina Vorrichtung zur Herstellung i von 
flu^gen Te.tehen einer dispergierten Losung wober sjchern 
innen^vlinder (5) und ein AuGenzylinder (4) relativ zuoinander 
SEffl andert sich eine Scherbelastung bzw. -bean- 
sSu~ d e ^ em einen Spall zwischen Innen- und 
SSSteMS A) durchstromendes Gemisch eines Draper- 
£ES mil einer dispergierten Ldsung ausgaObt 
allmahiicntortlaufendoderslufenweise. (33^ 
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1 Paten tanspruche 
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1 . vorrichtung zur Herstellung von f liissigen Teilchen 

einer dispergierten Losung, gekennzeichnet durch einen 
Innenzylinder (5) und einen AuBenzylinder (4) , die 
relativ zueinander drehbar sind und zwischen sich einen 
• Spalt bzw. Zwischenraum festlegen, in welchem ein Ge 
misch aus einem Dispersionsmittel und einer (darin) 
dispergierten Losung in einer QuetschstrSmung (plug-flow) 
fvihrbar und dabei einer sich forrlaufend Oder stufenveise 
allmahlich andernden Scherbelastung bzw. -beanspruchung 
unterwerfbar ist. 

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Scherbelastung oder -beanspruchung zunimmt. 

3. Vorrichtung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der AuBenzylinder (4) vorrichtungsf est ist 
bzw . stillsteht . 

4. vorrichtung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Spaltweite zwischen Innen- und AuBen- 
zylinder (5, 4) iro Bereich von 0,1 - 1 0 mm liegt. 

5 Vorrichtung nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, 

daB die Spaltweite zwischen Innen- und AuBenzylinder (5, 4) 
im. Bereich von 0,1 - 10 mm liegt. 
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K^ifft eine verbesserte Vorrichtung zur 

i nip Erfindung betnitt. erne V "= J -*-' 

ZZlLs von flUssigan Taiwan ainar dispargiartan 
LSsung In einan. Dispersionsmittel . 

S Bei bisharigen vorrichtungan diasar Art verden tlussiga 
^cT L dispargiarten L asu„g durch Zagabe .»« 
M^l—tW. - dar zu aispargiar.nden ^osung 
£7JL z»ec toaB igen Varb.Xtnis in aina, 
Mltar ver m is=ht und das Ga*i S ch -ittaXs ^sper 
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25 charganwaisa durchgafahrt wardan, 
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fliissigen Teilchen in einem chargenweise arbeitenden 
System schwierig 1st. 

Aufgabe der Erfindung ist damit die Schaffung einer ver- 
besserten Vorrichtung zur Herstellung von fliissigen 
Teilchen einer dispergierten L6sung unter Vermeidung 
der vorstehend geschilderten Probleme und unter Gewahr- 
leistung einer sehr engen TeilchengrSBenverteilung . 

Diese Aufgabe wird durch die in den beigefiigten Fatent- 
ansprvichen gekennzeichneten Merkmale gel5st. 

Die erfindung sgemaBe Vorrichtung ist dadurch gekenn- 
zeichnet, daB ein Innenzylinder und ein AuBenzylinder 
vorgesehen sind, die mit unterschiedlichen Drehzahlen 
bzw. relativ zueinander drehbar sind, wobei eine auf 
ein Gemisch aus einem Dispersionsmittel und einer 
dispergierten Losung, das unter Auf rechterhaltung einer 
Quetschstromung (plug-flow) durch einen Spalt zwischen 
Innen- und AuBenzylinder stromt, ausgeiibte Scherbe- 
lastung oder -beanspruchung fortlaufend oder stufenweise 
allmahlich variiert wird, so daB eine gleichmaBige Dis- 
persion der flussigen Teilchen mit engerer Teilchen- 
groBenverteilung erzielt wird. Als Folge dieser 
Eigenschaften konnen mit dieser Vorrichtung kontinuier- 
lich fliissige Teilchen gleichmaBiger TeilchengroBe aus 
der dispergierten Losung gewonnen werden. 

im folgenden sind bevorzugte Ausf iihrungsf ormen der Er- 
findung anhand der Zeichnung naher erlautert.Es zeigen: 

Fig. 1 eine schematische Schnittansicht einer Vorrich- 
tung gemaB einer Ausf uhrungs form der Erfindung, 

Fig. 2 bis 5 Teilschnittansichten anderer Ausfuhrungs- 
formen von Innen- und AuBenzylinder der Vor- 
richtung und 
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Fig. 6 eine graphische Darstellung der Beziehung 
zwischen Gewicht und TeilchengroBe . 

GemSB Fig. 1 werden ein Dispersionsmittel und eine zu dis- 
pergiererxle Losung ion zweckmSBigem Mischverhaltnis 
in einem Mischbehalter 1 gemischt. Die so gemischte 
Losung wird mittels einer Dispergiereinrichtung 2 so 
dispergiert, daB sich Teilchen einer zweckmaBigan GroBe 
bilden,Bevorzugt besitzt das auf diese Weise herge- 
stellte Dispersionsgemisch einen homogen gemischten 
Zustand. Das Gemisch wird sodann mittels einer Pumpe 3 
in den Spalt zwischen einem AuBenzylinder 4 und einem 
Innenzylinder 5 liber einen EinlaB 4a in einem unteren 
Abschnitt kleinen Durchmessers der Vorrichtung einge- 
fiihrt. Im AuBenzylinder 4 wird der trommelf ormige Innen- 
zylinder 5 mittels einer Welle 5a in Drehung gesetzt. 
Die Mischlosung tritt in einen Spalt an der Mantel- 
flache des Innenzylinders 5 uber einen Spalt zwischen 
seiner Unterseite und dem AuBenzylinder 4 ein, um 
dann in einen Spalt ( Zwischenraum) an der Oberseite 
des Innenzylinders 5 einzutreten und uber einen AuslaB 
4b in einem oberen Abschnitt kleinen Durchmessers der 
Vorrichtung aus dieser auszutreten, worauf das Gemisch 
iiber ein Ventil 6 zu einem nicht dargestellten Sammel- 
behalter uberfiihrt wird. Wahrend dieses Vorgangs wirkt 
auf die Mischlosung, die den Spalt unter der Unter- 
seite des Innenzylinders 5 passiert, eine sich allmah- 
lich vergroBernde Scherbelastung bzw. -beanspruchung 
aufgrund der Umf angsgeschwindigkeit des Innenzylinders 
5 ein. Inf olgedessen wird das Gemisch anfanglich keiner 
ubermaBigen Scherbeanspruchung unterworfen, so daB 
aus der dispergierten LSsung unter Vermeidung der 
Entstehung sehr kleiner Teilchen allmShlich Teilchen 
gebildet werden. Wenn die Losung den Spalt an der 
Mantelflache des Innenzylinders 5 erreicht, wird sie 
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einer stabilen bzw. gleichbleibenden Scherbeanspruchung 
unterworf en , well die Umf angsgeschwindigkeit des Innen- 
zylinders5 in diesem Bereich konstant ist. Die LSsung 
wird dabei vergleichmSBigt , wobei die Teilchen be- 
zttglich ihrer Grofie an die vorher gebildeten kleinen 
Teilchen angepafit werden. Das den Spalt an der Mantel- 
flache des Innenzylinders 5 passierende -Gemisch wird 
somit zu einer Flussigkeit uingewandelt , die gleich- 
maBig groBe Teilchen der dispergierten Losung enthalt. 
Der Dispersionszustand des Gemisches andert sich nach 
dem Durchgang durch den Spalt an der Mantel fl ache des 
Innenzylinders 5 nicht, weil anschlieBend die durch 
die Drehung des Innenzylinders 5 ausgeiibte Scherbe- 
anspruchung abnimmt. Die flussigen Teilchen der disper- 
gierten Losung in dem uber das Ventil 6 ausgetragenen 
Gemisch besitzen inf olgedessen eine enge Teilchen- 
groBenverteilung. AuBerdem kann mittels des Ventils 6 
die Verweilzeit des Gemisches in der Vorrichtung 
zwecks Einstellung der TeilchengroBenverteilung der 
dispergierten flussigen Teilchen gesteuert werden. 

Bei der Ausf lihrungsf orm gemaB Figur 2 ist der Innen- 
zylinder 5 kreiself ormig ausgebildet, so daB im Spalt 
zwischen seiner Kegelflache und dem (konischen) AuBen- 
zylinder 4 eine sich allmahlich erhohende Scherbean- 
spruchung auf das Gemisch ausgeiibt wird . Mit dieser 
Ausf lihrungsf orm konnen ebenfalls dispergierte fliissige 
Teilchen enger TeilchengroBenverteilung gewonnen werden. 

Bei der Ausf uhrungsf orm gemaB Figur 3 ist der Innen- 
zylinder ahnlich einer abgestuften Riernenscheibe ausge- 
bildet. Wahrend die auf das Losungsgemisch einwirkende 
Scherbeanspruchung im Zwischenraum an der Mantelflache 
jeder Stufe konstant ist f wirkt in den radialen 
Zwischenraumen (in Richtung auf den AuBenumfang) jeder 
Stufe eine allmahlich ansteigende Scherbeanspruchung 
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auf das LSsungsgemisch ein. 

Bei der Ausfiihrungsform gemaB Figur 4 besitzt der 
AuBenzylinder 4 einen konstanten Innendurchmesser , 
wahrend der Innenzylinder 5 in Form einer konischen 
Trommel ausgebildet ist. Dabei verandert sich der Spalt 
bzw. Zwischenraum zwischen AuBen- und Innenzylinder , 
und das L6sungsgemisch strQmt aus einem Bereich eines 
weiteren Spalts in einen engeren Spalt ein. Im Verlauf 
der Stromung des Losungsgemischs vergroBert sich die 
Umf angsgeschwindigkeit des Innenzylinders 5 und ver- 
kleinert sich die Weite des vom Gemisch durchstr6mten 
Spalts, so daB sich die Stromungsgeschwindigkeit des 
Gemisches erhoht und damit die auf dieses ausgeiibte 
Scherbeanspruchung allmahlich ansteigt. 

Im Gegensatz zu Figur 4 veranschaulicht Figur 5 eine 
Ausfiihrungsform, bei welcher sich der Innendurchmesser 
des AuBenzylinders 4 konisch bzw. kegelf ormig andert, 
wahrend der Innenzylinder 5 die Form einer Trommel 
gleichmaBigen Durchmessers besitzt. Wahrend bei dieser 
Ausfiihrungsform die Umf angsgeschwindigkeit des Innen- 
zylinders 5 konstant ist, verengt sich der Spalt im 
Stromungs verlauf des LSsungsgemisches . Inf olgedessen 
erh5ht sich die Stromungsgeschwindigkeit bei allmahlicher 
Zunahme der auf die Losung ausgeubten Scherbeanspruchung. 

Bei den vorstehend beschriebenen Ausf lihrungsf ormen 
wird somit ein Losungsgemisch in der erf indungsgemaBen 
Vorrichtung einer sich allmahlich oder fortlaufend 
andernden Scherbeanspruchung unterworfen, so daB 
dispergierte flussige Teilchen einer engen Teilchen- 
gr5Benverteilung kontinuier lich hergestellt werden 
konnen. Bei den beschriebenen Ausf lihrungsf ormen liegen 
die Spaltbreiten zwischen Innen- und AuBenzylinder 
vorzugsweise in der GroBenordnung von 0,1 bis 10mm. 
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Die erfindungsgemMBe Vorrichtung eignet sich insbesondere 
fiir die Herstellung von Tonerteilchen fur elektrophoto- 
graphische Zwecke sowie Mattiermittelteilchen fur photo- 
graphische Filme und dergleichen. Ein aus gleichm&Big 
groBen Teilchen bestehender Toner bzw. ein Mattiermittel 
kann aus einer Losung von Bestandteilen des Toners oder 
Mattierrnittels, wie Kohlenstoff usw. , und eines Polymeri- 
sation-Anspringmittels in einem monomeren Kunstharz 
sowie einem durch Eintragen eines Dispersionsstabilisators 
in Wasser hergestellten Dispersionsmittels und durch 
Polymerisieren und Ausharten der flussigen Teilchen der 
dispergierten Losung durch Erwarmen eines Losungsge- 
misches in einem Auffang- oder Sammelbehalter oder Er- 
warmen des durch das Ventil 6 stromenden Losungsgemisches 
gewonneri werden. 

Im folgenden ist die Erfindung anhand eines Beispiels 
und eines % Vergleichsbeispiels naher erlautert. 

Beispiel 

Die Erzeugung dispergierter fliissiger Teilchen erfolgt 
mittels einer Losung, die durch Zugabe einer zweckmaBigen 
Menge von Benzoylperoxid als Polymerisationskatalysator 
zu einem Styrolmonomeren zubereitet worden ist, und eines 
Dispersionsmittels , das durch Zugabe einer zweckmaBigen 
Menge eines Polyvinylalkohols und/oder von Natrium- 
dodecylbenzolsulfonat als Dispersionsstabilisator zu 
destilliertem Wasser zubereitet worden ist. Das Ver- 
haltnis von Losung zu Dispersionsmittel betragt 3:7. 
Die Losung wird im Mischbehalter der Vorrichtung gemaB 
Figur 1 in Form von Teilchen einer GroBe von etwa 200 jim 
im Dispersionsmittel vordispergiert . Das vordispergierte 
Losungsgemisch wird mit einer Stromungs- oder Durchsatz- 
menge von 1 1/min der Vorrichtung zugefiihrt, deren Innen- 
zylinder mit 2500/min umlauft. Die uber das Ventil (6) 
austretenden dispergierten fliissigen Teilchen besitzen 
eine sehr gleichmaBige TeilchengroBe 
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von etwa 20 tim. Aus diesem Lttsungsgemisch kann ein 
Pulver einer sehr engen Teilchengr3Benverteilung ge- 
wonnen werden. 

Vergleichsbei spiel 

Eine Losung aus einer zweckmaBigen Menge Ben2oylperoxid 
als Polymerisationskatalysator in 300 ml Styrolmonomeres 
und ein Dispersionsmittel aus einer zweckmaBigen Menge 
Polyvinylalkohol und/oder Natriumdodecylbenzolsulf onat 
als Dispersionsstabilisator in 700 ml destillierten 
Wassers werden in einen Flussigkeitsbehalter eingebracht 
und mittels eines handelsublichen Homogenisier-Strahlmisch- 
apparats (HOMO-JETTER) miteinander vermischt, wobei die 
Turbinendrehzahl des Mischapparats von anfanglich 
15 1000/min in Schritten von 1000/min stufenweise bis zu 
einer Enddrehzahl von 4000/min erhoht wird. Jede 
Drehzahlstuf e wird 20 Minuten lang eingehalten* 
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Die auf diese Weise hergestellten dispergierten flussigen 
Teilchen besitzen eine mittlere TeilchengroBe von 20 \im. 



Die TeilchengroBenverteilungen der nach dem erfindungs- 
gemafien Beispiel und dem Vergleichsbeispiel erhaltenen 
Teilchen sind in Figur 6 dargestellt. Wie aus Figur 6 
25 hervorgeht, besitzen die mittels der erf indungsgema Ben 

Vorrichtung hergestellten dispergierten flussigen Teilchen 
eine engere TeilchengroBenverteilung als beim Vergleichs- 
beispiel, bei dem die Scherbelastung bzw. -beanspruchung 
stufenweise geandert wurde. 
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